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Die f olgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Untertagen entnommen 

(§) Mikrokapseln enthaltend einen adsorptionsbeladenen Feststoff 
(§) Mikrokapseln mit einer Wandstruktur aus Silikon, wo- 

bei die Mikrokapseln einen Festkorper in Form eines Ad- 

sorbens einkapseln, das mit einem Adsorbtiv belegt ist. 

Verfahren zur Herstellung derartiger Mikrokapseln sowie 

deren Verwendung als Latentwarmespeicher. 
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Als Adsorbens konnen alle bekannte fesie oxidische Ad- 
sorbens verwendct werden, insbesondere Siliciiimdioxid, 
Zeolithe, Aluminiumoxide, Schichtsilikate und Tone. Auch 
sind synthetische mesoporose Materialien des SiO? und/ 
oder des AI2O3 (Al/Si = 0-1 (XX)) verwendbar. 

Beispiele fur die Zeolithe umfassen A, Y, Y dealuminiert, 
ZSM-5, Beta. Beispiele fur die Schichtsilikate umfassen Be- 
tonit und Kaolin. 

Als Adsorbdv konnen alle adsorbierbaren Substrate in 
Betracht kommen, einschlieBlich Paraffine, Carbonsauren 
und Ester. 

Fur die Verwendung der Mikrokapseln als Latentwarme- 
speicber, sollten die Adsorbtive ihre Phasenubergangstem- 
peratur im Bereich von -20 bis 120°C haben, wobei die 
Auswahl der Adsorbtive im Hinblick auf ihre Phasenuber- 
gangstemperatur unter Berucksichtigung des Anwendungs- 
zweckes geschehen sollte. So sind Adsorbtive mil einer ho- 
hcn Phascniibcrgangstcmpcratur fur die Hcrstcllung von 
Mikrokapseln zu verwenden, die als Latentwarmespeicher 
bei hohen Temperaturen verwendet werden. Entsprechendes 
gilt fur Mikrokapseln als Latentwarmespeicher in Baustof- 
fen, wobei die Adsorbtive unter Berucksichtigung der klima 
tischen Verhaltnisse des Erstellungsones des Bauwerkes 
ausgewahlt werden konnen. 

Beispiele fur geeignele Adsorbtive umfassen Hexadecan, 
Eicosan, Tetradodecanol. 

Die Adsorbtive konnen auch in Form von Gemischen der 
zu adsorbierender Stoffe verwendet werden. 

Der Beladungsgrad an Adsorbtiv kann in iiblicher und be- 
kannter Weise eingestellt werden. Die ubliche Beladungs- 
grade betragen zwischen 5 und 90%. 

Das beladende feinkomige oder pulverige Adsorbens, 
daB heiBt das Adsorbat, wird in eine vorbereitete, wasser- 
freie Losung aus siliciumorganischen Monomeren einge- 
bracht. Die Monomeren-Losung kann geringe Anteile ge- 
eigneter organischer Losungsmittel enthalten, obwohl dies 
nicht bevorzugt isL 

AnschheBend wird das Gemisch bei Raumtemperatur so- 
lange geriihrt oder in anderweitiger geeigneter Form agitiert, 
bis die Kapselbildung im wesentlichen abgeschlossen ist. 

Zur Erhohung der Reaktionsgeschwindigkeit der Kapsel- 
bildung konnen bekannte MaBnahmen ergriffen werden, wie 
z. B. Erhohung der Reaktionstemperatur, Bestrahlung des 
Reaktionsgemisches oder Zugabe eines Katalysators. Ge- 
eignete Katalysatoren sind Lewissauren, Bronstedsauren 
wie z. B. verdunnte bis mittelstarke H 2 S0 4 , HC1, H3PO3 und 
organische Sauren, wie Essigsauren, Oxalsaure. Ein beson- 
ders geeigneter Katalysator ist Dibutylzinndidodecanat. 

Die hergestellten Mikrokapseln werden aus der verbliebe- 
nen Monomeren-Losung entfernt und getrocknet. 

Als kapselbildende Monomeren konnen alle geeigneten 
OrganosUicium-Verbindungen oder Prepolymere verwendet 
werden. Bevorzugt werden Monomere mit der nachfolgen- 
den allgemeinen Formel verwendet: 



Ri — |i— X 
R3 

wobei X eine Hydroxylgruppe oder geradkettige oder ver- 
zweigte Alkoxygruppe mit Ci bis C30 ist, Ri, R2 und R 3 glei- 
che oder verschiedene, gradkettige oder verzweigte Alkyl- 
gruppen somit Ci bis C30 sind und weiterhin jedes der Ri, R2 
oder R 3 unabhangig voncinandcr aus der Gruppc von Vcr- 
bindungen ausgewahlt sein kann, die durch X definiert ist, 
mit Ausnahme einer Hydroxylgruppe. 

Beispiele fur geeignete Monomere umfassen Tetrame- 



thoxysilan, Iso-Propoxytrimethylsilan, n-Propoxytrimethyl- 
silan, Tetrabutoxysilan, Tetraetboxysilan und Octyltritoxy- 
silan. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zeigt gegeniiber den 

5 Verfahren aus dem Stande der Technik, die eine Ol-In-Was- 
ser-Emulsion verwenden, mehrere Vorteile. 

Der bisher notwendige Emulgierungsschritt enrfallt, was 
zu einer deuthchen Arbeitsvereinfachung fuhrt. 

Bei den bekannten Emulsionsverfahren wurde das Emul- 

10 sionswasser, das noch Reste an kapselbildenden Monome- 
ren sowie des einzukapselnden Stoffes enthielten, verwor- 
fen, was aus okonomischen und okologischen Griinden ab- 
zulehnen ist. Eine Aufarbeitung des Emulsions wassers 
fuhrte zu einem erbohten Arbeits- und Kostenaufwand. 

15 Demgegeniiber ist bei dem erfindungsgemaBen Verfahren 
die Monomeren-Losung nach Entfemung der gebildeten 
Kapseln sowie ggfs. verbhebener Reste des einzukapselnen 
festen Adsorbcnss, was durch cinfaches Filtricrcn gesche- 
hen kann, problemlos wieder verwendbar. Weitergehende 

20 Aufarbeitungsschritte entfallen. 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren kann in der Regel 
auf zusatzliche Katalysatoren zur Beschleunigung oder In- 
itiation der Polymerisationsreaktion verzichtet werden, da 
die auBeren Oberflachen der Adsorbenspartikel einen kata- 

25 lytischen Effekl auf die Polymerisationsreaklion ausuben. 
Hinsichdicb der Verwendung der erfindungsgemaBen Mi- 
krokapseln als Latentwarmespeicher treten noch weitere 
Vorteile hinzu. 

Aufgrund des festen Kernes sind die erfindungsgemaBe 

30 Mikrokapseln deutlich widerstandsfahiger gegeniiber me- 
chanischen Belastungen, insbesondere Druck, als dies Mi- 
krokapseln mit fliissigem Inhalt sind. 

Der Wirkungsgrad hinsichtlich der Warmespeicherkapa- 
zitat von Mikrokapseln mit einem adsorbtiv beladenem 

35 Festkorperkem ist hoher als der vergleichbarer Mikrokap- 
seln mit fliissigem Kem. Die Warmekapazitat von Mikro- 
kapseln nach dem Stande der Technik mit fliissigem oder 
verflussigbarem Kem wird durch die Phasenubergangsent- 
halpie des Fest-Fliissig-Phasenuberganges des verwendeten 

40 Kemmateriales bestimmt. Bei den erfindungsgemaBen Mi- 
krokapseln ist dies auch der Fall, jedoch treten noch weiter- 
hin die Adsorptions- bzw. Desorbtionsenthalpien hinzu, wc- 
durch die Gesamtwarmekapazitat deutlich verbessert wird. 
Bei geeigneter Auswahl des Adsorbtivs und des Adsorbens 

45 kann dadurch der Temperaturbereich der Warmepufferwir- 
kung der Mikrokapseln iiber einen breiteren Bereich einge- 
stellt werden, da der Fest-Flussig-Phaseniibergang sowie die 
Adsorption-Desorbtion des Adsorbtivs an dem Adsorbens 
nicht zwangsweise bei gleichen Umgebungstemperaturen 

50 auf treten. 

Ein weiterer Parameter mit dem die Warmekapaziat in 
der Mikrokapsel eingestellt werden kann, ist der Beladungs- 
grad des Adsorbens, wobei mit steigender Beladungsgrad 
die Warmekapaziat ansteigL 

55 Die erfindungsgemaBen Mikrokapseln konnen als Latent- 
warmespeicher bei wesentlich hdheren Temperaturen einge- 
setzt werden, als dies bei Kapseln nach dem Stande der 
Technik mdglich war. Begriindet ist dies in dem hohen anor- 
ganische Anteil so won 1 des Kapselkemes als auch des Kap- 

60 selwandmateriales, was zu einer erhohten Hitzeresistenz 
fuhrt. Die bekannten Latentwarmespeicherkapseln mit ei- 
nem rein organischen Kem sowie einem rein organischen 
Kapselmaterial unterliegen einer thermisch bedingten Zer- 
setzung bei deudich geringeren Temperaturen, als dies bei 

65 den erfindungsgemaBen Kapseln der Fall ist. 

Aus der Verwendung der Mikrokapseln mit Latentwarme- 
speicherfahigkeit in Brandschutzbekleidung ergibt sich der 
Vorteil, daB der Temperaturanstieg auf der Innenseite der 
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Beispiel 12 



1,0 g Hexadecan wurden in 1,5 g Wessebth® der DE- 
GUSSA. DeuL«:hland adsorbiert. Wesselith® ist ein dealu- 
minierter Y-Zeolith. Der beladene Zeolith wurde in 20 ml 5 
Tetramethoxysilan verkapselt. Die Enthalpie betrug 50 J/g. 

Patentansprucbe 

1. Mikrokapseln mit einer Wandstruktur aus Silikon, to 
dadurch gekennzeichnet, daB die Mikrokapseln einen 
Festkorper in Form eines Adsorbens einkapselt, wobei 
das Adsorbens mit einem Adsorbtiv belegt ist 

2. Mikrokapseln nacb Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Adsorbens jeweils eine oder mehrere 15 
SiOvModifikation, Zeolithe, Schichtsilikate oder ein 
synthetisches mesoporoses Material aus SiOjAbOj isi 
oder Gcmischc daraus. 

3. Mikrokapseln nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Adsorbtiv jeweils ein oder meh- 20 
rere paraffinische Kohlenwasserstoffe, Alkohole, Car- 
bonsauren oder Ester ist oder Gemische hieraus. 

4. Mikrokapseln nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Adsorbens 
eine Beladung des Adsorblivs von 5 bis 90% aufweisL 25 

5. Mikrokapseln nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Wandstruk- 
tur eine Silikonpolymer ist, das aus Monomeren der 
allgemeinen Formel gebildet ist: 
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11. Verwendung nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Mikrokapseln in der Bauwerkswar- 
meisolierung verwendet werden. 

12. Verwendung nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Mikrokapseln einem Beton, Putz oder 
einem KunststoffbeschichtungsmateriaL einschheBlich 
Bitumen, zugeschlagen werden. 

13. Putz zur abschlieBenden AuBen- oder Innenbe- 
schichtung von Wanden oder Decken, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB er Mikrokapseln nach einem der Ansprii- 
che 1 bis 5 enthalt. 

14. Putz nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, 
daB der Gehalt an Mikrokapseln 0,1 bis 50 Gew.-% be- 
tragt, bezogen auf das Trockengewicht des Putzes oder 
anderer mineralischer oder nicht mineralischer Binde- 
baustoffe. 



Ri- 



T 

R 3 



wobei X eine Hydroxylgruppe oder geradkettige oder 
verzweigte Alkoxygruppe mit Ci bis C30 ist, Ri, R2 und 
R 3 gleiche oder verschiedene, gradkettige oder ver- 
zweigte Alkylgruppen mit Ct, bis C30 sind und jedes 
der Ri, R2 oder R 3 unabhangig voneinander aus der 40 
Gruppe von Verbindungen ausgewahlt sein kann, die 
durch X definiert ist, mit Ausnahme von einer Hydro- 
xylgruppe. 

6. Verfahren zur HersteUung von Mikrokapseln nach 
einem der vorhergehenden Anspriiche, umfassend die 45 
Schritte: 

Beladen des Adsorbens mit dem Adsorbtiv, 
Einbringen des beladenden Adsorbens in eine polyme- 
risierbare Losung aus Organosiliciumverbindungen, 
gegebenenfalls Zugabe eines Katalysators, 50 
Ruhren oder anderweitiges Agitieren des Gemisches 
bis die Bildung der Mikrokapseln hinreichend abge- 
schlossen ist, 

Entfemen der Mikrokapseln aus dem Monomeren-Lo- 
sung und abschlieBendes Trocknen der erhaltenen Mi- 55 
krokapseln. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich- 
net, daB der optionale Katalysalor Dibutylzinndidode- 
canat ist. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 6 oder 7, da- 60 
durch gekennzeichnet, daB der Schritt des Ruhrens 
oder Agitierens des Gemisches bei Raumtemperatur 
durchgef uhrt wird. 

9. Verwendung von Mikrokapseln nach einem der An- 
spriiche 1 bis 5 als Latcnwarmcspcichcr. 65 

10. Verwendung nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Mikrokapseln zur HersteUung von 
Brandschutzbekleidung verwendet werden. 



